DERWENT ~~ " " iqqq Derwent Info Ltd. All rights reserved. 

The Home of Patent and Scientific information on the internet <£> iy«y Ueweru ll MU i-iu. y 

008859634 

WPI Acc No: 91-363658/199150 
XRAMAccNo: C91 -156644 
XRPXAccNo: N91-278513 

Cleaning semipermeable filtration membrane for liq. contg. resin - by washing with 
solvent followed by acid or basic wash liq. 

Patent Assignee: CERAMIQUES TECH (CERA-N) 

Inventor: BRINKMAN G; GUIBAUD J 

Number of Countries: 001 Number of Patents: 001 



S^m^L Hat. ^pliratMoK ind Hate Hain IPC Hs* 

r p ^n,n a iQQiinn/ l FR 903896 A 19900327 199150 



Priority Applications (No Type Date): FR 903896 A 19900327 

AbStr t membranes for filtration of liquids contg. dissoWed or 

suspended orLic resins or precursors, e.g. polyphenols, humulone lupulone and der vs., 
XgS acid or basic liq. is preceded by washing with a solvent with at least 1 C, 
w th no nwked acid or basic character, and able to dissolve the resins and P™ s , 

USE/ADVANTAGE - The liq. contains suspended substances derived from houblon, 
and is e^p a — tion liq. obtd. in prod, of beer (claimed). Caging ^ ^ 
surface or in the interior of the membrane are completely removed. (1 lpp Dwg.No.0/0) 



@ RfcPUBLIQ UE FRA NCAISE 

INSTITUT NATIONAL 
DE LA PROPRIETE INDUSTRIELLE 



PARIS 



(lj)N°de publication: 2 660 211 

(& n'utiliser que pour les 
commandes de reproduction) 

©hPd'enreglstremsnt national: 90 03896 
© int CI* : B 01 D 65/06, 71/02, 71/06; B 08 B 3/08//C 12 C 11/04 



Datede d6pdt : 27.03.90, 
(go) Prioritt : 



DEMANDE DE BREVET D'INVENTION A1 

© Demandeurlsj : SOCtETE DES CERAMUue* 
^ TECHNIQUES -FR. 




@ lnventeur(s) : Guibaud Jacques et Brinkman Genrrt. 



Q) References a d'autres documents nationaux 
apparentes : 



@Titulaire(s): 



@ Mandataire : SOSPI Laroche Daniele. 



© precede da nettoyaga da membranes semi-petmeables. 

sine ou precurseu derfeme tel w^*^ 1 dracterise 

^i^&iiEZ^ ,esdites * 

sines ou precurseurs de resines. 
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de nettoyage dejngm branes semi-permeables, 

— — ^^^^rr^*--^* 

^ -i^. - —filtration ou d- ultrafiltration d 
rtains liquides —ires : U no— ™ ^ ^ 

5 oontiennent en suspension colloldale des stances .e— elles 
5 q ue par example des polyphenols, de Lhumulone, de la lupulone et 
leurs derives, et en particulier la biere. 

Les precedes de micromotion et d> ultrafiltration 
tang entielles sur membrane organise ou minerale sont — ^ 
10 utilises dans Industrie agro-alimentaire, en raison de la qual te 
10 utilxses performances. D'une 

des separations obtenues et de leurs t:res do v 

^. n . 4-- r, i-anoentielle sur membrane est conduite 
facon generale, la filtration tangentieiie s 

en deux phases : Qt 
- Une phase de filtration proprement dite, qui 
„ au cours de labile des particules initialed en suspension — 
le liquide a filtrer, et des matieres colloidales, se eposent sur 
f lc de la membrane et dans les pores situes a Vinteneur de la 
ane. L a presence de ces de P 6ts entratne une diminution du ebit 
de filtrat, que Application eventuelle d-impulsions de = 
20 inverse pour reinjects periodiquement un petit volume de filtrat 
20 I invlse . -vers la membrane pent ralentir. mais ne suppr^e 

pas . Le debit de filtration ^ ^ ^^^^l. 

(bit arratar la filtration pour proceder au nettoyage de 

TL P*.s= de netto^e de la ae.brane, out corona da f a 5 o„ oonnue 

25 les etapes suivantes : 

. rincage a l'eau chaude ou froide 

. nettoyage en milieu acide a une temperature allant de 60 a 
80°C par exemple en faisant circuler sur et a travers la 
membrane une solution a 2% massique d'acide nitrique dans 

3Q l'eau, 

. rin$age a l'eau, 

. nettoyage a une temperature allant de 60 a 80'C en milieu 
alcalin eventuellement chlore, par exemple en faisant circuler 
sur et a travers la membrane, une solution a 2% massique de 
35 S oude dans l'eau, contenant eventuellement un compose capable 
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de degager du chlore, 

. rincage a 1'eau ^ 
Suivant les liquxdes a filtrer, npttovage 

telles sequences de nefcoyagc 

,.„e. — U «U~ -;* a ™ B _ D. GABCERAt «- 
ultrafiltration", par J. GILLOT 

- Mondial de la Filtration, Ostende (Belgique) 1986. 
, 0 congres Mondxal de la d . ajou ter a cas 

Suivant les liquides a filter. . 

::;:rr;:- — — - -* r cert * iM MS 

on peut le vermex « titration peut Stre 

0P§ratl0n 1 ^ cbaque -Xe covenant une phase de filtration 
succession de cycles J ^ 
suivie d'une phase de nettoyage, « 

.on fitat et sa permeabiliti initiale. 
25 chaque nettoyage son etat de la filtration de 

Cependant, on a constate que, dans le cas de la 
• liauides ce precede de nettoyage est inoperant. On 
certains liquides, ce P fabrication de la 

^ 1= on oarticulier dans le cas de la raDnca 

kT d-un. P»t «n rftentat concent ,»i content 
30 pour obttmir d un« part ^uoiaes dlvrs qui 

--^.--rrr^-.. ------ 
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o» ,a««u— ***** Z~~™ 

~ ««- P.- « Pe ™: blUt t aiUe-rs, ,ua»d o» 

, qul w*- ••u y — - ~~ 50 m-t *«. est 

rr* rj r it- - «™, - — ■ 

colmatese- m pI . 0C 6dS do 

le but • rinve^on „t « <• en 
Ration par s..i-per.»b ^ d. ^ ^ 

— - r ::"r: . - u 

2S precurseur de resxne telle nd me phaae de 

5, n^f^ieur de la membrane, 
surface ou a 1 inter leur ^ nettoyage 

tip facon inattendue, on a constate qu ux 

^ * ..Hover completement la membrane. 
35 semi-permeables pour xa ocp 
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d . telles ,u. .es polyphenols, d. 1'hu.ulone * * — 

et leurs derives, ledit liouid. pouvant etre en partiouUer 1. J» 

^ i=, hi ere caractSrise par le fait qu n 

- au cours de la fabrication de la biere, carac 

' 1 La une .tape de lavage pa, un solvant dont la-ol — 
ba sl q ue „ar,ue, « eepable de solubiliser 1-"- 

organise, X-l« '"^ avant toute T * r 

- pi un li.uide acid, ou basi,«. , led" solvant est d, 

nlTre de cualit. autorise. pour l.utiUe.tlon dans Industrie 

— : — - - - — ~ - - 

1'ethanol ou le propanol, ou un .elange d'alcool.. De 
" ILnc, Location de nettoyage de la — . -.pre. ■ ■ ~- 
un lavage par ledit solvant, des Stapes de lavage par un 1 ou.de 
.old. .t par un l^ide b.si,ue Sv.ntuelle.ent add.t.onne d un 
U pouvant liberer du onlore , le 1— ^ - 
20 pent pr.oeder ou sulvre le iavag. par le .1*14 t-W- • 

lap. de lavage est separee de r.t.p. de lavage preo.dente et d. 

de J... suivant. par un ri„ 5 ag. . U l^ide b.s M u. 

„.ut oarfol. etre replace par un nettoyant .nannatiqu.. 
" 7al un. variante du precede, on replace Vetape de lavage par 
25 1. solvant par una .tape de lavage par une « 

solvant dans l-.u. ayant une concentration .assique de solvant 
slrleur. a environ 1«. H •«* "Oter que la solubilit. -utuell. 
Z l iquides aug..ntant avec 1. t„pera«re, on peut prep^er av.c un 

,„Mll« de 1* dans l'eau a 0»C des solutions 
solvent ayant une solubilite de i» u» 

30 chaudea beauooup plus conc.ntrees. 

..invention .'applique a toutes lee filtration., -x. en 
„„ t iculi.r a 1. filtration ta^entielle sur .e.brane organic ou 
I^ale, en Peculiar - des Cranes dont la °^?ZZ 
„t oo M tituee prmcip.le»ent d'oxyd.s »6t.lli,ues saple. tel. que 
35 1 .ilne, la sircon. .tabiliee. ou non et L»yd. de titan., ou ,un 
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« awes .atones, ou encore de — . *- — • 

iaiic~* « ~. - - 

; realisation, 1. pr-l« <=°" f °™» a 1 "* 

Slant conforne a 1 • invention. 

ar un jus ae mentation obtenu au 
„„ m» pour le c ^ ^ sutstances 

in rnurs de la fabrication de la biere o 

t du houblcn. La nuanbrane utilise est une n^brane de 
provenant du houblcn. sQci6tg SCT (TARBES , 

.nicrofiltration de .narcue MEMBRALOX de 

Fr ance>. Cette ^brane, * ™ ^ hes fll^ est 

d-aluBine. Le diametre moyen des pores de la couche 
„ 0,8**. La filtration est faite en regine tangents avec 
paramStres suivants : 

- Vitesse tangentielle : 5ra/s 

_ difference de pression trans membr ana ire : 1 bar 

- *^ gratUre : ^° C - de fUtration , la me mbrane est propre. On a 
20 Avant 1-operatxon de filtration. 

me sure sa permeabilite a 1'eau propre, aui est 

litres/h. m 2 .bar a 20°C. fi i t rat 
Au cours de 1- operation de filtration, le debit flit 

i *o iw) + 5 litres/h. in jusqu'a une 
d6 orott d*una v*eur initi.le ° fc fl „. „» ^ate 

JS valour de 50 t 2 litres/h. • apres 8 

alors la filtration, at on proced. au n.ttoyaee 

w o„d las .tapes suivantes^ _ ^ ^ ^ ^ 

^:rtii — ~~ - - — et ™ 

30 « autras surfaces d. Installation de ~« 25 
. lavage par un nettov.nt alo.lin cMore ,ui -t - » J 
aa la sociit, HENKEL, an solution a 2* «-"K- 1 

pendant 30mn, 

rincage a l'eau a 15°C pendant lOran, 
35 . P- une solution » X.. d-cid. nit„,ue dans 
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l'eau, a 70°C pendant 10mn, 

- rincage a l'eau a 15-C pendant 20mn. 

• ^ ^4-ovaee etant terminee, on mesure de 
rette operation de nettoyage e^n- ^ 

- a l'eau de la membrane, qui est maintenant de 

nouveau la permeabilite a 1 eau ae x 

- 6200 + 100 litres/h. m 2 .bar a 20°C. 

5 "on effectue 1« una a«U- Ration * «""*~ * 

L„s»s, at - ^ de labile 0. -*t de ««~ ™ « 
^ initial, da 120 * 5 UW*. » 2 » - — - 

« identic a la sequence -1- «— 

T. p.Hilite d. 0. — I 1— » Pl » *" " 

e^a mtration-netto^e, la — - ^ ^ 

lflfl -iip devient inutilisable. ues 
.pras „ petit „o->ra de eye ... elle de 

lavages repet.s, on de plus 1™P» duree - av "= 

acide et base ne permettent pas de retrouver la p 
initiale. 

„ EXEMPLB 2 - confome 5 1' invention- 

^ una autr. ««<«•<» """^ * ^ * ' T 

X on v. filler i. *- J- * '"»«'» *— " O0U ™ *jV 
Miction de la Mere, et Q ui oontient des — — P-enant d» 

30 " pe^ilite da la » * ^ ^7^/" 

30 , /u m 2 bar. On effectue une 

trouve une valeur de 7400 ± 100 Ixtres/h. m -bar. On 

^4.- h« filtration avec las memes parametres 
prendre operation de fxltrat-n ^ ^ ^ ^ 

operatoires que dans Vexemple 1. et au cours q 

filtrat decroit progressivement d'une valeur inxt.ale de 148 ± 

35 ut^W a. 50 ± 2 liW, / apres S h eures de nitration. On 
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a^te alors la filtration et on proo.de au nettoyage de la membrane 
qui comprend lea etapes suivantes : 

- rincage a l'eau a 30°C pendant lOmn, 

- vidange de 1 1 installation, puis remplissage par de 1'etbanol et 
- lavage par cet ethanol k 20°C pendant 30mn, 

' - vidange de !• installation, puis remplissage par de l'eau, et 
rincage par cette eau a 30»C pendant lOmn. 

La suite de 1'operation de nettoyage comprend un lavage par une 
solution de P3 - Ultrasil 26. puis un rin 5 age a l'eau, puis un lavage 
l0 par une solution d'acide nitrique, puis un rincage a l'eau, ces 
qua tre operations etant realisees avec les <te. P-metres 
operatoires que dans 1« example 1. 

L-operation de nettoyage de la membrane est nontenant 

, a iipau a 20°C. On trouve 

WAA, et on aesure a. permeabiUte . 1 •«> 20 

15 745 0 t 100 liWh. » 2 -bar, ee ,ui est e„ulvale„t a la F—"* 

" U ^'*u- alora una tadl. oration da filtration avec lea 
^ para.etree operas ,ue dans 1. 1. - - f * 

l„„eUe la debit de flltrat dlcroit de 149 ± 5 Utres/h. 

M L~ opera*™ de »e W ld.„t W ue a Iteration 

decrite Cl-deasus dans r=~»ple 2 a.t lore pratiiuee, i !■!«. de 
1.^1, la per»eabilite de la -*» » l'eau a 2 0-C eat «.surae. 
On trouve 7400 ± 100 litres/h. m -bar. 

Un grand nombre de cycles successes de filtration-nettoyage 
peut Stre effectue avec ce precede de nettoyage, sans que la 
permeabilite a l'eau de la membrane, ni son dibit de flltrat 
d6 oroissentd'un cycle a 1'autre. Ceci est du a 1'efficacxte du 
precede de nettoyage par un solvant qui permet de dissoudre des 
dg p6ts qui auraient sinon coagule de fa 5 on permanente et xrrevers.ble 
au contact avec les solutions de nettoyage basiques ou aexdes. 

Bien entendu 1'invention n'est pas limitee au mode de 
realisation qui vient d'etre decrit, en particulier au niveau du 
cboix du solvant, des conditions d'utilisation de ce solvant, et 
35 la nature de la membrane. 
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REVOCATIONS semi - P ermeables pour la 

filtration d. liquids* . ^fcurseur de rialne telle* que 

«-*— * ^ ~" r» Tu^one ot leurs derives. 
, des ^ cOTprend , . vant touts .taps de lava*, 

caraetarise par la fait »u » eolvant 
pa r „ liquid, aside . . ^ te d ;:2I, - n^t 

dost 1. sentient — - ^ , tant cap a„l. de 

pas da caraster. acid. on basique W». _ 

• —~ — B ^ZZ " — - * 

15 fait que Udlt solvit =at - solvant PSlairs- ^ 
lnn i.une des revendtcations 1 a 3, carac^ 
4/ Procede selon 1 une llutiliS ation dans les 

fait que ledit solvant est autonse pour 1 utilx 

industries agro-alimentaires . caract6ri se par la 

5/ accede selon Tune des ^^"J^ . 0 , c sup Srieure a 
20 fait que ledit solvant a une aolubxlxt. dans 1 

environ 1% massique. car acterise par le 

fait que ledit solvant est un aloool 
7/ Pr ocede selon la revendication 6, caraoter.se par 
25 /edit alcool est cnoisi par*! L^anol, le propanol et leur 

flanges revenQlc ations 1 a 7, caracterise par le 

8/ Precede selon 1 une de ^ ^ ^ golutlon 

fait que ladite etape de lavage P ^ ^ ^ ^ 

aqueuse dudit solvant, est suivie par 

rri:»a ^ ::r —r . r , 

9/ Precede selon 1'une des revendicatxons 1 a 8, 

fait que ladite — « est une ^rane organxque ^ 
35 10/ ProcedS selon 1-une des revendicat.ons 1 a 8, 
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H~na est une membrane minerale dont la couche 
falt qu e ladite — « -*» ^ ^ ^ oxydes 

flltrant. est constitute o ^rburaa m€talliqu»s 

*m*. * i— " ° ar '' < """ 

et les metaux. - Dar ]_ e fait que 

ledit materiau est choisi parnu 

n on, 1'oxyde de titane et leurs melanges- ^ par le 

12/ ProcS de se 10 n Lune des reven™ ^ - ^ 
fait que le diametre moyen des pores du medxa 
10 entre environ 0.01.. et environ Sum ^ ^ que le 

13/ Proced, selon la ~— ^ cmpcis entre environ 

diametre moyen des pores du medxa filtrant 

0,5»n et environ l,5»m. ca racterise par le 

fait que ledit liquide est un jus a 
la fabrication de la biere. 
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